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VERFAHREN ZUR ADDITIONSVULKANXSATION VON POLY- 
METEIYL VINYLS ILOXAN 



Pa t entan&pruch 

Verfahren zur Additionsvulkanisation von Polymethylvinylsil o- 
xan, dadurch gekennzeichnet^ daJS 

Polymethylvinylsiloxane, enthaltend von 0,2 bis lO Mol-% von 
CH^ (CH2=CH) OSi-Gruppen, der Eihwirkung von Siliziymhydridveir- 
bindungen, wie z.B. Alkylhydrogensilanon, Alkylhydrogenpoly— 
siloxanen, oder cyc3.ischen Alkylhydrogenpolysiloxanen rnit nin- 
destens zwei Wasserstof latomen im Molekiil in Anwesenheit von 
Rhodiuin-Triacetylacetonat als Katalysator unterworfen werden. 
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Bisher ist. es bekannt, bei der Additionsvulkanisation von Si- 
likonkautschuk als Katalysator Platin in Metallf orm, Hiexa- 
chiorplatin (IV) -saure und welter e verschiedene, insbesondere 
Komplexverbindungen von Platin anzuwenden. Dazu geboren bei- 
spielsvreise ein Komplex von Platin mit Olefinen, rait Cyclo-- 
hexan, mit Styrol odejr Pyridin (Pomeraxiceva M-G., Beljakova 
Z.V., Golubcov S.A. und Svarc N.S.: Polutschenye karbofunkcial- 
nych organosilanov po reakcii prisoj edinenij a - NIITI Moskva, 
1971; US-PS 3 723 497/3 732 330, 3 516 946/ 3 862 081) • 
Platin und dessen Verbindungen^ insbesondere Hexachlorplatin- 
(IV) -saure sind Katalysatoren, die zwar eine hphe Ausbeute 
der Prpdukte der Additions^ bzw. Hydros ilylierungs-Reaktion 
bieten, welche jedoch auch Nac'hteile aufweisen^ wie z*B, 
Empfindlichkeit gegen Katalysatorgif te, Erregung der Neben- 
reaktionen und Notwendigkeit^ Inhibitoren beim Aufbewahren 
von Kautschukgemischen bei Raumtemperatur einzusetzen. 

Das vorliegende erf indungsgemafSe Verfahren .soli die oben eir- 
wahnten 'Nachteile des Standes der Technik ausschalten. Der 
Erf indung liegt also die Aufgabe zugrunde, ein verbessertes 
Verfahren zur Additionsvulkanisation von Po lyme thy 1 vinyls i- 
loxan 2U schaffen. 

Erfindungsgemafi wird diese Aufgabe so gelost, daR Polymethyl- 
vinylsiloxane, enthalte^nd von O, 2 bis lO Mol-ss von 
CH^ (CH2=CH)OSi-Gruppen, einer Einwirkung von Siliziumhydrid- 
verbindungen, wie z-B. Alkylhydrogensilanen , Alkylhydrogen- 
polysiloxanen oder cyclischen Alkylhydrogenpolysiloxanen rait • 
mindestens zwei Wasserstof f atomen ira Molekiil in Anwesenheit 
von Rhodium-Triacetylacetonat als Katalysator unterworfen ver- 
den. Bevorzugte Verbindungen besitzen im Alkylrest 1 bis 6 
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C-Atome. Der Rest kann geradkettig oder verzweigt sein. 

Das erf indungsgemafle Verfahren garantiert eine zumindest zwei- 
monatige Lagerf ahigkeit der Kautschukgemische bei Raumtempefa- 
tar ohne Verwendung von Inhibitoren und sichert die Bildung 
eines guten kautschukske Letts. Im Vergleich zu den Katalysato- 
ren au£ Plattnbasls weist der erf indungsgeniMBe Katalysator den 
Vorteil auf, daft er nicht die Alterung der Vulkanisate neya- 
tiv beeinfluSt. Da er z.B. im Aceton, Benzol oder Toluol guh 
loslich ist, lafit er sich in Losungsform in den vorerwahnten 
Losungsmitteln ohne Schwier igkeiten in Silikonkautschukgetnische 
einmischen. Die Konzentration von Rhodium (III) -Acetylacetonat 
im Silikonkautschukgemisch kann nach Uinrechnung auf Rhodium 
I.IO"-^ bis 5.10"^ g pro lOO g Polymethylvinylsiloxan, enthal- 
tend von O, 2 bis lO Mol-» von Vinyleinheiten iro Makromolekul. 
betragen. 

Das erfindungsgentSSe Verfahren soil weiterhin anhand zweier,, 
den Erfihdungsumfang keineswegs begrenzenden Ausfiihrungsbei- 
spiele naher erlautert werden- 

Heispxel 1 

Eincm Silikonkautschukgemisch, bestehend aus lOO Gewichtstei- 
Icn Polymethylvinylsiloxan (Molekulargewicht 4.6.10 ; Gehalt 
1.4 Mol-5« CH3(CH2=Cll)OSi) und 35 c.ewichl-.Ktetlen von pycogenem 
Siliziu.ndioxid. wurden B,5 g PolymKbhylhydrocjonsiJ oxan (Mol«_ 
kulargewicht lOO; Wasscrstoff gehalt 0,5 bis 0,75 Cew--X) und 
5 g der Losung von Rhodium-Triacetylacetonat in Toluol (O, 11%- 
ige Konz.) zugegeben, worauf das Gemisch homogenisiert vmrde. 
Das homogenisierte Gemisch wurde 30 Minuten bei 150°C vulkani- 
siert. Das Vulkanisat wies die nachf olgenden physiko-mechani- 
schen Eigenschaf ten auf: 

Zugfestigkeit 4,6 MPa 

Dehnung 120 % 

Harte 67 Sh 
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GewichtisiibnaTime nach Alte- 
rung ( 200°C - 500 Stunden). 



1,2 % . 



Beispiel 2 

Polymethylvinylsiloxane mit 0,2 Mol-«-igem, 1, 4 . Mol-%-igem 
und 3,5 Moi-5S-igem Gehalt von Vinyleinheiten und dem Flillmit- 
telgehalt wie im Beispiel 1 wurden in Anwesenheit von Rhodium 
Acetylacetonat von gleicher Konzentration wie im Beispiel 1 u 
beim Verhaltnis von H:Vi = 0,65 vulkanisiert i Zum Vergleich 
wurdG die Vulkanisation dieser Polysiloxane mittels Dicumyl- 
peroxid und 2, 4-Dichlorbenzoylperoxid vorgenoinmen. 



13004A/0381 

BAD ORIGIMAL 



STN Karlsruhe 



LI ANSWER 1 OF 1 
ACCESSION NUMBER: 
TITLE: 



DERWENT CLASS: 
INVENTOR (S) : 
PATENT ASSIGNEE (S) : 
COUNTRY COUNT: 
PATENT INFORMATION: 



WPIDS COPYRIGHT 2005 THE THOMSON CORP on STN 
1981-81812D [45] WPIDS 

Addn. vulcanisation of poly methyl-vinyl-siloxane - with 
silicon hydride using rhodium tri acetyl-acetonate as 
catalyst (CS 28.11.80). 
A2 6 A60 

AISMAN, M; HEIDINGSFE, M; SCHATZ, M 
(VYSK) VYSOKA SKOLA CHEM TECH 
3 



PATENT NO 



KIND DATE 



WEEK 



LA 



PG MAIN IPC 



DE 3015890 
CS 7703724 
FR 2481706 



A 19811029 (198145)* 
A 19801128 (198110) 
A 19811106 (198150) 



< — 



PRIORITY APPLN. INFO: CS 1977-3724 19770607 

INT. PATENT CLASSIF. : C08G077-38; C08J003-24; C08K005-54; C08L083-04 
BASIC ABSTRACT: 

DE 3015890 A UPAB : 19930915 

Addn. vulcanisation of polymethylvinylsiloxane (I) contg. 0.2-10 niole-% 
Me(CH2=CH)0Si gps . involves the action of Si hydride cpds . (II), e.g. 
alkyl hydrogeno silanes or (cyclic) alkyl hydrogeno polysiloxanes with 
min. 2 H atoms in the mol . in the presence of Rh triacetyl-acetonate (III) 
as catalyst. 

The rubber mix can be kept at room temp, for at least 2 months 
without the use of inhibitors and ensures, the formation of a good rubber 
skeleton. Unlike catalysts based on Pt, (III) is not detrimental to the 
ageing of the viilcanisate. Since.. (Ill) is readily soluble, e.g. in 
acetone, benzene or toluene, it can be incorporated in the mix without 
difficulty. 
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